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Natriumcarbonat-Wirbelschichtgranulat und Verfahren zu 

seiner Herstellung 



Beschreibung 

Die Erfindung betrifft granulatf ormiges Natriumpercarbonat 
mit niedrigem TAM-Wert (mikrokalorimetrische. Bestimmung der 
Energiefreisetzung bei der Lagerung, bestimmt mittels TAM® 
Thermal Activity Monitor der Firma Thermometric AB, 
Jarfalla (SE) ) , insbesondere einem TAM-Wert von unter 8 
|lW/g, wobei das Natriumpercarbonat -Granulatkorn einen 
Aufbau aufweist, wie er durch eine Wirbelschicht- 
Spruhgranulation erhaltlich ist, und im Korn ein oder 
mehrere Stabilisatoren im wesentlichen gleichmaSig verteilt 
sind. Die Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zur 
Herstellung des erf indungsgemafien granulatf ormigen 
Natriumpercarbonats , wobei eine wassrige 
Wasserstof fperoxidlosung und wassrige Sodalosung oder 
Sodasuspension zusammen mit einem oder mehreren 
Stabilisatoren in eine aus Natriumpercarbonatpartikeln 
gebildete Wirbelschicht eingespriiht werden und gleichzeitig 
Wasser aus der Wirbelschicht verdampft wird. 

Zur Herstellung von Natriumpercarbonat der allgemeinen 
Formel 2 Na 2 C0 3 * 3 H 2 0 2/ welches als Bleichkomponente in 
Wasch- und Reinigungsmitteln Anwendung findet, finden 
insbesondere Kristallisationsverf ahren und sogenannte 
Wirbelschicht-Spruhgranulationsverfahren in technischem 
Mafistab Anwendung. Bei den Kristallisationsverf ahren, 
beispielhaft wird auf das US-Patent 4,146,571 verwiesen, 
werden Wasserstof fperoxid und Soda in einer Kochsalz 
enthaltenden Mutterlauge umgesetzt. Urn die Kristallisation 
zu steuern und die Stabilitat des Natriumpercarbonats zu 
verbessern, werden mit der Wasserstof fperoxidlosung 
gleichzeitig Magnesiumionen in einer Menge von 0,2 bis 2 
Gew.-% eingetragen. Zusatzlich werden dem System 0,5 bis 3 



000345 PV 



2 

Gew.-% Natr iumhexametaphosphat . zugefuhrt . Das so erhaltene 
Natriumpercarbonat lafit sich per se zwar gut lagern und 
weist einen niedrigen TAM-Wert auf, die 

Aktivsauerstof fstabilitat des Kristallisats in Gegenwart 
von Waschmittelbestandteilen, wie insbesondere Zeolithen, 
ist aufgrund der sprieSigen Oberflache und des wenig 
dichten Aufbaus unbef riedigend. Die Lagers tabili tat von 
durch ein Kristallisationsverf ahren erzeugtem 
Natriumpercarbonat in Gegenwart von 

Waschmittelbestandteilen laSt sich zwar durch Umhullen des 
Natriumpercarbonatkorns mit stabilisierend wirkenden 
Komponenten, wie Natriumsulf at und anderen hydra tbildenden 
Stoffen, zwar verbessern, jedoch werden die heute an ein 
solches Produkt gestellten Anf orderungen oft nicht mehr 
ausreichend erfullt. 

GemaS dem in der DE-PS 26 44 147 beschriebenen 
Kristallisationsverf ahren zur Herstellung von 
Natriumpercarbonat wird auger einem Magnesiumsalz und 
Natriumhexametaphosphat zusatzlich Wasserglas mitverwendet : 
Die Verunreinigungen der Mutterlauge aus der 
Kristallisation werden bei der Ausfallung von 
Magnesiums ilikat an diesem adsorbiert und durch Filtration 
von der Mutterlauge vor deren Wiederverwendung abgetrennt . 
Die zuvor genannten Nachteile bleiben aber weiterhin 
bestehen. 

Bei den Wirbelschicht-Spruhgranulationsverf ahren werden im 
wesentlichen kugelformige dichte Natriumpercarbonatpartikel 
mit herstellungsbedingt schalenf ormigem Aufbau und hoherer 
Lagerstabilitat als ein durch Kristallisation gewonnenes 
Produkt erhalten. Zur Durchfuhrung des Verfahrens werden 
eine wassrige Wasserstof fperoxidlosung und eine wassrige 
Sodalosung oder gegebenenf alls auch Sodasuspension in eine 
Wirbelschicht gespruht, welche Natriumpercarbonatpartikel 
enthalt, deren Durchmesser kleiner ist als derjenige der 
herzustellenden Partikel. Wahrend des Einsprtihens der in 
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wassrigem Medium befindlichen Reaktionspartner wird Wasser 
bei einer Wirbelschichttemperatur im Bereich von 40 bis 
95 °C verdampft.. 

Im Wirbelschicht-Spriihgranulationsverfahren gemafi DE-OS 
5 27 3 3 93 5 werden die Wasserstof fperoxidlosung und 

Sodalosung unmittelbar vor dem Verspruhen gemischt. Um eine 
vorzeitige Kristallisation innerhalb der Duse zu vermeiden, 
mufi ein kondensiertes Alkalimetall- oder Ammonium- Phosphat 
zugesetzt werden. Zusatzlich konnen der 

10 Wasserstof fperoxidlosung Stabilisatoren, wie 

Magnesiumsulfat , und/oder der Natriumcarbonatlosung 
Natriumsilikat zugesetzt werden. Die Zugabe der zuvor 
genannten Stabilisatoren wird jedoch als nicht notwendig 
erachtet. Die im Ausf tihrungsbei spiel genannte Menge 

15 Magnesiumsulfat fuhrt zu einem Magnesiumgehalt im 
Natriumpercarbonat von uber 1 g pro kg. 

In dem Wirbelschicht-Spruhgranulationsverf ahren zur 
Herstellung von granulatf ormigem Natriumpercarbonat gemafi 
DE-PS 43 29 205 wird das Erfordernis des Einsatzes eines 

2 0 kondensierten Phosphats dadurch vermieden, dass eine 

speziell ausgeformte Dreistof f duse mit externer Mischung 
der die Reaktionspartner enthaltenen Losungen verwendet 
wird. Auch gemafi diesem Verf ahren konnen den zu 
verspruhenden Losungen stabilitatserhohende Additive, wie 
25 Magnesiumsalze, Wasserglas, Komplexbildner , Stannate und 

Dipicolinsaure zugesetzt werden. Diesem Dokument laSt sich 
keine Anregung uber die Einsatzmenge der Additive, uber die 
stoffliche Auswahl der Komplexbildner sowie fiber mogliche 
Kombinationen unterschiedlicher Stabilisatoren entnehmen. 

3 0 Aus Grunden der Handhabungssicherheit , insbesondere einer 

erhohten Sicherheit bei der Lagerung von Natriumpercarbonat 
in einem Silo, wird heute zunehmend Natriumpercarbonat mit 
einer weiter verbesserten Lagerf ahigkeit , entsprechend 
einem gegenuber bisher weiter reduzierten TAM-Wert, 
35 verlangt. Der TAM-Wert von Natriumpercarbonat lafit sich 
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zwar in gewissem Umfang durch eine Umhullung des 
Natriumpercarbonats mit einem inertisierenden Material 
verbessern, also erniedrigen, der damit erzielbare Effekt 
ist in vielen Fallen jedoch noch nicht ausreichend. Im 
5 Verfahren gemaS DE-OS 27 33 93 5 wird unter Einsatz der 

beispielhaft genannten Menge eines kondensierten Phosphats 
und Magnesiumsulfats zwar ein niedriger TAM-Wert erhalten, 
jedoch ist die Einsatzmenge an Stabilisatoren sehr hoch. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es demgemaS, ein 
10 weiteres Verfahren zur Herstellung von granulatf ormigem 
Natriumpercarbonat durch Wirbelschicht-Spruhgranulation 
aufzuzeigen, womit granulatf ormiges Natriumpercarbonat mit 
moglichst niedrigem TAM-Wert unter Einsatz moglichst 
geringer Mengen eines oder mehrerer Stabilisatoren 
15 erhaltlich ist. GemaS einer weiteren Aufgabe sollte bei 
moglichst guter Stabilisierung, also niedrigem TAM-Wert, 
gleichzeitig die Losegeschwindigkeit des 

Natriumpercarbonats nicht vermindert, sondern eher erhoht 
werden . 

20 Diese und weitere Aufgaben, wie sie sich aus der weiteren 
Beschreibung herleiten, werden durch das erf indungsgemaSe 
Verfahren gelost. 

Gefunden wurde demgemaS ein Verfahren zur Herstellung von 
granulatf ormigem Natriumpercarbonat durch Wirbelschicht- 

25 Spruhgranulation, wobei eine wassrige Natriiimcarbonatlosung 
oder -suspension und eine wassrige Wasserstof fperoxidlosung 
in Anwesenheit mindestens eines stabilitatserhohenden 
Additivs in eine Natriumpercarbonatpartikel enthaltende 
Wirbelschicht eingespruht und gleichzeitig Wasser bei einer 

3 0 Wirbelschichttemperatur im Bereich von 40 bis 95 °C 

verdampft wird, das dadurch gekennzeichnet ist, dass man 
als Additiv eine Magnesiumverbindung in einer Menge von 50 
bis 2.000 ppm Mg 2+ und/oder einen Chelatkomplexbildner aus 
der Reihe der Hydroxycarbonsauren , Aminocarbonsauren, 

3 5 Aminophosphonsauren , Phosphonocarbonsauren , 
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Hydroxyphosphonsauren sowie der Alkalimetall- , Ammonium- 
oder Magnesiumsalze, der genannten Sauren in einer Menge 
von 50 bis 2.000 ppm einsetzt, wobei sich die jeweilige 
Einsatzmenge auf das herzustellende Natriumpercarbonat 
bezieht und eine Kombination aus einem Magnesiumsalz und 
einem kondensierten Phosphat ausgenommen ist. Die 
Unteranspruche richten sich auf bevorzugte 
Ausfuhrungsf ormen des erf indungsgemaSen Verfahrens. 

Unter den als Stabilisator einzusetzenden 

Magnesiumverbindungen werden wasserlosliche Verbindungen 
bevorzugt, beispielsweise Magnesiumsulf at , Magnesiumchlorid 
und Magnesiumacetat . Besonders zweckmaSig ist es, 
Magnesiumsalze von Chelatkomplexbildnern aus der Reihe der 
Hydroxycarbonsauren > Aminocarbonsauren , 
Aminophosphonsauren, Phosphonocarbonsauren und 
Hydroxyphosphonsauren zu verwenden. Derartige Salze wirken 
aufgrund ihres Magnesiumgehalts als auch 
Komplexbildnergehalts synergistisch . GemaS einer 
bevorzugten -Aus fuhrungs form werden Magnesiumverbindungen in 
einer Menge entsprechend 100 bis 1000 ppm (ppm = parts per 
million) Mg 2+ und besonders bevorzugt 100 bis 500 und 
insbesondere 200 bis 250 ppm Mg 2+ eingesetzt. 
ZweckmaSigerweise wird die Magnesiumverbindung bei der 
Durchfuhrung des Verfahrens der zu verspruhenden 
Wasserstof fperoxidlosung zugesetzt . 

Unter den erf indungsgemaS einzusetzenden 

Chelatkomplexbildnern werden Verbindungen aus der Reihe 
Nitrilotriessigsaure, Iminodiessigsaure, 

Ethylendiamintetraessigsaure , Iminodisuccinat , Weinsaure , 
Gluconsaure , Aminotri (methylen) phosphonsaure , 
Ethylendiamintetra (methylen) phosphonsaure , 

Diethylentriaminpenta (methylen) phosphonsaure , Tri- , Tetra- , 
Penta- und Hexame thy lentetra (methylen) phosphonsaure und 1- 
Hydroxyethan-1 , 1-diphosphonsaure und deren wasserlosliche 
Salze, insbesondere Natrium, Ammonium- und Magnesiumsalze, 
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eingesetzt. Die Einsatzmenge der Chelatkomplexbildner liegt 
bevorzugt im Bereich von 100 bis 1.000 ppm, insbesondere 
200 bis 1.000 ppm. GemaS einer weiteren bevorzugten 
Ausfuhrungform werden die Chelatkomplexbildner oder deren 
Salze der zu verspruhenden Sodalosung beziehungsweise 
Sodasuspension zugesetzt . 

Zu Stabilisierungszwecken wird der zu verspruhenden 
Sodalosung beziehungsweise Sodasuspension vorzugsweise 
zusatzlich auch Wasserglas zugesetzt. Ublicherweise wird 
Wasserglas in einer Menge von etwa 1 Gew.-% Si0 2/ bezogen 
auf Natriumpercarbonat , verwendet. Ein Nachteil der 
Verwendung einer zu groSen Menge an Wasserglas ist, dass 
die Losegeschwindigkeit des Natriumpercarbonats abnimmt. Um 
diesen Nachteil zu minimieren, ist die Fachwelt daran 
interessiert, den SiQ 2 -Gehalt auf Werte deutlich unter 1 
Gew.-%, bezogen auf Natriumpercarbonat, zu reduzieren. 
Durch Einsatz eines oder mehrerer der erf indungsgemaS zu 
verwendenden stabilisierend wirkenden Additive und 
zusatzlich Wasserglas ist es moglich, den Si0 2 -Gehalt auf 
Werte um und unter 0,5 Gew.-% Si0 2 , auch 0,1 Gew.-% Si0 2 , 
zu senken. 

Die MaSnahmen zur Durchfuhrung des Wirbelschicht- 
spruhgranulationsverfahren zur Herstellung von 
Natriumpercarbonat sind der Fachwelt bekannt - beispielhaft 
wird auf die DE-OS 27 33 935 und DE-OS 43 29 205 verwiesen, 
deren Of f enbarungsinhalt in die Beschreibung einbezogen 
wird. 

Gemafi einer bevorzugten Ausf uhrungsf orm des Verfahrens 
werden eine 30 bis 75 gew.-%ige Wasserstof fperoxidlosung 
und eine 2 0 bis 60 gew.-%ige, bevorzugt 3 0 bis 50 gew.-%ige 
Sodalosung beziehungsweise Sodasuspension in eine 
Wirbelschicht , welche Natriumpercarbonatpartikel enthalt, 
eingespruht. Mindestens eine dieser Losungen oder die 
Suspension enthalt mindestens ein erf indungsgemaS 
einzusetzendes stabilisierendes Additiv in wirksamer 
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Konzentration; bevorzugt wird eine synergistisch wirksame 
Stabilisatorkombination eingesetzt. Besonders bevorzugt 
werden die beiden Losungen oder Losung und Suspension unter 
Verwendung einer Dreistoff- oder Vierstoff -Zerstauberduse 
5 mit externer Mischung der Losungen, in die Wirbelschicht 
eingespruht. Die genannten Dvisen umfassen ein Zentralrohr 
und darum angeordnet zwei oder drei Mantelrohre, wobei das 
Zentralrohr tlber die Mantelrohre urn 2 bis 10 
Zentralrohrradien hinausreicht . Bei der Dreistoff duse wird 

10 die H 2 0 2 -L6sung bevorzugt durch das Zentralrohr und die 
Sodalosung oder Sodasuspension durch ein benachbartes 
Mantelrohr geleitet; durch das auSere Mantelrohr wird ein 
\ > Spruhgas zum Verspruhen der Losungen gefiihrt. Bei der 

Ausfuhrungsf orm unter Einsatz einer Vierstoff- 

15 Zerstauberduse wird vorzugsweise durch das dem Zentralrohr 
benachbarte Mantelrohr sowie durch das auSerste Mantelrohr 
Spruhgas gefiihrt; durch diese Anordnung werden die beiden 
Losungen extern gemischt, und gleichzeitig wird ein 
Mikroklima aufgebaut. Im Hinblick auf die begrenzte 

20 Stabilitat von Natriumpercarbonat ist es zweckmafiig, die 
Tempera tur der Wirbelschicht wahrend des Einspruhens der 
beiden Losungen beziehungsweise der H2O2 -Losung und 
Sodasuspension die Temperatur in der Wirbelschicht im 
Bereich von 50 bis 70 °C zu halten. 

25 GemaS einer bevorzugten Ausfuhrungsf orm wird die 

Wirbelschicht-Spruhgranulation in einer kontinuierlich 
betriebenen Wirbelschichtapparatur mit Keimbildung im 
Reaktor oder Keimeinschleusung und klassierend wirkendem 
Austrag des Granulats durchgef uhrt . 

3 0 Urn die Lagerbestandigkeit des Natriumpercarbonats in 

Gegenwart von Waschmittelbestandteilen, wie insbesondere 
Zeolithen, zu erhohen, ist es zweckma&ig das 
erf indungsgemaS erhaltliche granulatf ormige 
Natriumpercarbonat im Anschlufi an seine Bildung ein oder 

35 mehrschichtig zu umhullen. Es konnen hierbei die in der 
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Fachwelt bekannten Verfahren zum Umhullen von 
Natriumpercarbonat eingesetzt werden. Bei den 
Hullkomponenten handelt es sich uberwiegend urn 
Verbindungen, welche selbst Hydrate bilden konnen, wie 
5 Natriumsulfat , Magnesiumsulf at , Natriumcarbonat und 

Natriumbicarbonat, Borate und Perborate. Zusatzlich wird 
vielfach Wasserglas als Komponente in einer mehrere 
Komponenten enthaltenden Umhullung eingesetzt. GemaE einer 
besonders bevorzugten Ausf iihrungsf orm handelt es sich bei 
10 der Umhullung im wesentlichen um Natriumsulfat und Hydrate 
desselben. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung richtet sich auf 
durch das erf indungsgemafie Verfahren erhaltliches 
granulatf ormiges Natriumpercarbonat. Die 

15 Natriumpercarbonatpartikel sind im wesentlichen kugelformig 
und weisen einen schichtf ormigen Kornaufbau auf, wie er fur 
eine Wirbelschicht-Spriihgranulation typisch ist. Das 
Produkt enthalt im Korn im wesentlichen gleichmaSig 
verteilt einen Gehalt an einem Magnesiumsalz in einer Menge 

20 im Bereich von 50 bis 2.000 ppm Mg 2+ , vorzugsweise 100 bis 
10 00 ppm und insbesondere 200 bis 500 ppm Mg 2+ , und/oder 
einen Gehalt an einem oder mehreren Chelatkomplexbildnern, 
wie sie zuvor offenbart wurden, in einer Menge von 50 bis 
2.000 ppm, insbesondere 200 bis 1.000 ppm, jedoch keine 

25 Kombination aus einem Magnesiumsalz und einem kondensierten 
Phosphat. Die Produkte sind ferner dadurch gekennzeichnet, 
dass sie einen TAM-Wert von gleich oder kleiner 8 |XW/g, 
insbesondere kleiner 7 |±W/g, und besonders bevorzugt etwa 4 
bis 6 |lW/g auf weisen. Die angegebenen TAM-Werte beziehen 

3 0 sich auf eine Messung mittels des Thermo-Activator-Monitors 
der Firma Thermometrik AB, Spjutvagen 5a, S-175 61 
Jarfalla; die angegebenen Messwerte sind jene, welche nach 
48 h Lagerung bei 40 °C in der Mefikuvette gefunden werden. 
Vorzugsweise enthalt das Produkt zusatzlich Wasserglas mit 

3 5 einem Si0 2 /Na 2 0-Modul von 1 bis 3 in einer Menge im Bereich 
von 0,1 bis 0,5 Gew.-%. Durch eine Kombination von Mg 2+ und 
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Si0 2 lassen-sich auch bei niedriger Einsatzmenge an Si0 2 
niedrige TAM-Werte und gleichzeitig kurze Losezeiten 
erzielen. 

Die Vorteile der Erfindung liegen darin, dass 
granulatf ormiges Natriumpercarbonat mit niedrigem TAM-Wert 
durch ein bekanntes Wirbelschicht-Sprtihgranulations- 
verfahren durch Einsatz erf indungsgemafier stabilisierend 
wirkender Additive und Additivkombinationen erhaltlich ist. 
Durch den niedrigen TAM-Wert ist es moglich, 
Natriumpercarbonat ohne Sicherheitsrisiko in groSen Mengen 
zu lagern. Durch die erf indungsgemafce Auswahl der 
stabilisierenden Additive ist es zusatzlich moglich, 
Produkte bereitzustellen, welche sich rascher auflosen als 
viele handelsiibliche Produkte mit einem Kieselsauregehalt ■ 
ura 1 Gew.-%. Die nachf olgenden Beispiele verdeutlichen die 
Erfindung . 



Beispiele 

Allgemeine Arbeitsvorschrif t : 

In einer Laborapparatur zur Wirbelschicht-Spruhgranulation 
mit Vorrichtungen zur Staubriickf uhrung und 

Keimeinschleusung sowie einem klassierend wirkenden Austrag 
wurden nach dem Fluidisieren von vorgelegtem 
Natriumpercarbonat mittels einer Dreistof f -Zerstauberduse 
eine 43 gew.-%ige wassrige Wasserstof fperoxidlosung und 
eine 3 0 gew.-%ige Sodalosung verspruht. Die Sprtihraten 
betrugen: 3,42 kg/h H 2 0 2 -L6sung und 9,54 kg/h Sodalosung. 
Als Magnesiumsalz wurde jeweils Magnesiumsulf at verwendet 
und der H 2 02~L6sung zugesetzt. Die verwendeten 
Chelatkomplexbildner wurden der Sodalosung zugesetzt- Zur 
Einstellung des Si0 2 -Gehalts im Natriumpercarbonat wurde 
Wasserglas mit einem Modul im Bereich von 1,8 bis 2 
(Si0 2 /Na 2 0) der zu verspruhenden Sodalosung zugesetzt. Den 
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nachf olgenden Tabellen 1 und 2 sind die Versuche unter 
Einsatz unterschiedlicher stabilisierender Additive und 
Additivkombinationen sowie unterschiedlicher Additiv- 
Einsatzmengen, jeweils bezogen auf das herzustellende 
5 Natriumpercarbonat, und die resultierenden TAM-Werte, 
bestimmt nach 48 h bei 40 °C, zu entnehmen. Aus den 
Versuchen folgt, dass durch den Einsatz von Magnesiumsulf at 
der Si0 2 -Gehalt reduziert werden kann, so dass Produkte 
erhalten werden, welche einen niedrigen TAM-Wert - urn 5 
10 ^lW/g - aufweisen und gleichzeitig auch eine hohe 
Losegeschwindigkeit . 

Wie die in Tabelle 3 dargestellten Versuche zeigen, nimmt 
die Losezeit des Natriumpercarbonats bei konstant niedrigem 
Si0 2 -Gehalt (hier 0,1 Gew.-%) mit steigender Mg 2+ -Menge 
15 uberraschenderweise stark ab. 

Durch die Koinbination von Magnesium mit einem 
Chelatkomplexbildner werden nicht nur Produkte mit 
niedrigem TAM-Wert erhalten, sondern gleichzeitig werden 
betriebliche Storungen durch Ausfallen unloslicher 
20 Magnesiumsalze vermieden. 

Wahrend der erf indungsgemaSe Einsatz von 
Chelatkomplexbildnern zu einer Absenkung des TAM-Wert s 
fuhrt, haben sich andere bekannte Stabilisatoren fur 
Aktivsauerstof fverbindungen, wie Dipicolinsaure als kaum. 
25 wirksam bezuglich einer Absenkung des TAM-Wertes erwiesen. 

Bestimmung der Losezeit: Die Losezeit gibt die Zeit an, in 
der 95 % von 2 g der eingesetzten Natriumperboratprobe pro 
1 Wasser bei 15 °C gelost werden. Gemessen wird diese Zeit 
uber die Anderung der elektrischen Leitf ahigkeit . Zur 
3 0 Bestimmung wird eine thermostatisierte MeSzelle aus Glas 

(D: = 90 mm, Hi = 150 mm) verwendet . Wahrend der Bestimmung 
wird mit einem 4 Flugel-Ruhrer mit 340 ± 5 Umdrehungen pro 
Minute geriihrt . 
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Tabelle 3 : TAM-Wert und Losezeit in Abhangigkeit von cier 
Einsatzmenge Mg 2+ bei gegebenem Si0 2 -Gehalt 



Beispiel 
Nr. 


Mg 2+ (ppm) 


Si0 2 (%) 


TAM-Wert 


Losezeit 
(min/g) 


19 


125 


0,1 


10,4 


1,4 


20 


250 


0,1 


9,3 


1,1 


21 


500 


0,1 


6,3 


0,8 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von granulatf ormigem 
Natriumpercarbonat durch Wirbelschicht- 
Spriihgrannulation, wobei eine wassrige 
5 Natriumcarbonatlosung oder -suspension und eine 

wassrige Wasserstof fperoxidlosung in Anwesenheit 
mindestens eines stabilitatserhohenden Additivs in eine 
Natriumpercarbonatpartikel enthaltende Wirbelschicht 
eingespriiht und gleichzeitig Wasser bei einer 
10 Wirbelschichttemperatur im Bereich von 40 bis 95 °G 

verdampft wird, 
dadurch gekennzeichnet , 

dass man als Additiv eine Magnesiumverbindung in einer 
Menge von 50 bis 2.000 ppm Mg 2+ und/oder einen 

15 Chelatkoirtplexbildner aus der Reihe der 

Hydroxycarbonsauren , Aminocarbonsauren , 
Aminophosphonsauren , Phosphonocarbonsauren , 
Hydroxyphosphonsauren sowie Alkalimetall- , Ammonium- 
oder Magnesiumsalze, der genannten Sauren in einer 

20 Menge von 50 bis 2.000 ppm einsetzt, wobei sich die 

jeweilige Einsatzmenge auf das herzustellende 
Natriumpercarbonat bezieht und eine Kombination aus 
einem Magnesiumsalz und einem kondensierten Phosphat 
ausgenommen ist . 

25 2. Verfahren nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet , 

dass man eine wasserlosliche Mg-Verbindung, 
insbesondere ein Mg-Sulfat, Mg-Acetat oder Mg-Salz 
eines Chelatkomplexbildners , in einer Menge von 100 bis 
3 0 1000 ppm Mg 2+ , insbesondere 200 bis 1000 ppm 7 einsetzt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet , 

dass man die Mg-Verbindung der zu verspriihenden 
wassrigen H 2 C>2-L6sung zusetzt. 
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4 . Verf ahren nach einem der Anspruche 1 bis 3 , 
dadurch gekennzeichnet, 

dass man einen Komplexbildner aus der Reihe 
Nitrilotriessigsaure, Iminodiessigsaure , 
5 Ethylendiamintetraessigsaure, Iminodisuccinat , 

Weinsaure, Gluconsaure, Amino tr i (methylen) - 
phosphonsaure , Ethylendiamintetra (methylen) - 
phosphonsaure, Diethylentriaminpenta (methylen) - 
phosphonsaure, Tri-, Tetra-, Penta- und 
10 Hexamethylentetra (methylen) phosphonsaure und 

1-Hydroxyethan-l, 1-diphosphonsaure oder ein Na-, K- 
oder Mg-Salz der genannten Sauren verwendet . 

5. Verf ahren nach einen der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

15 dass man einem Komplexbildner in einer Menge im Bereich 

von 100 bis 1.000 ppm, insbesondere 200 bis 1.000 ppm, 
einsetzt und diesen der H 2 0 2 - und/oder Sodalosung oder 
-suspension zugibt . 

6. Verf ahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 

2 0 dadurch gekennzeichnet, 

dass man zusatzlich Wasserglas mit einem Si02/Na20-: 
Modul im Bereich von 1 bis 3, insbesondere 1 bis 2, in 
einer Menge entsprechend 0,1 bis 1 Gew.-%, insbesondere 
0,1 bis 0,5 Gew.-% Si0 2/ bezogen auf 
25 Natriumpercarbonat , als Stabilisator einsetzt. 

7 . Verf ahren nach einem der Anspruche 1 bis 6 , 
dadurch gekennzeichnet, 

dass man eine 30 bis 75 gew.-%ige wassrige H 2 0 2 -L6sung 
und eine Sodalosung oder -suspension mit einem Na 2 C0 3 - 
30 Gehalt im Bereich von 20 bis 60 Gew.-%, insbesondere 30 

bis 50 Gew.-%, wovon mindestens eine der Losungen oder 
die Suspension ein Additiv aus der Reihe der Mg- 
Verbindungen und/oder der genannten 

Chelatkomplexbildner enthalt, unter Verwendung einer 

3 5 Dreistoff- oder Vierstof f -Zerstauberdtise mit externer 
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* Natriumcarbonat-Wirbelschichtgranulat und Verfahren zu 

^ 9 

* seiner Hers tel lung 



Zusammenf assung 

5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
granulatformigem Natriumpercarbonat durch Wirbelschicht- 
Spruhgranulation mit niedrigem TAM-Wert. Erf indungsgemaE 
werden bei der Wirbelschicht-Spriihgranulation eine Mg- 
Verbindung in einer Menge von 50 bis 2.000 ppm, 
^J|10 insbesondere 100 bis 1.000 ppm, oder/und ein Komplexbildner 
aus der Reihe der Hydroxycarbonsauren, Aminocarbonsauren, 
Aminophosphonsauren und Phosphonocarbonsauren, 
Hydroxyphosphonsauren und deren Alkali-, Ammonium- oder Mg- 
Salze in einer Menge von 50 bis 2.000 ppm, insbesondere 200 

15 bis 1.000 ppm, der Soda- und/oder H 2 0 2 -L6sung als 

Stabilisator zugesetzt. Vorzugsweise wird eine Kombination 
aus einer Mg-Verbindung in einer Menge von 100 bis 1.000 
ppm Mg 2+ Wassersglas in einer Menge von 0,1 bis 1 Gew.-%, 
insbesondere 0,1 bis 0,5 Gew.-%, eingesetzt, und hierbei 

20 sind Granulate mit einem TAM-Wert um/unter 6 jxw/g bei 
gleichzeitig geringer Losezeit erhaltlich. 
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